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54) Verfahren zur Aufarbeitung von schwefelwasserstoff- und
amnoniakhaltigen Wissern

57) Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zu entwickeln, bei dem
:in ammoniak- und schwefelwasserstoffhaltiges Uasser, das auch CO5 und
rganische Bestandteile enthdlt, derartig aufgearbeitet wird, das8 neben
lereinigtem Wasser auch eine weiterverarbeitungsfihige wdBrige MH 4=
JOsung und ein zur Schwefelgewinnung geeignetes HyS~CO,=Gemisch ents
iteht. Die Erfindung ist dadurch charakterisiert, daB ein NH 4~ und
2»S~haltiges Wasser, insbesondere ein Kondensat, mit im Kreislauf
refahrener Alkalikarbonatl8sung versetzt, .das Hli; von einem Inertgas
.lesorbiert, das NHj-Inertgasgemisch getrennt und das Niiy mit H,0 in *°
vine wdBrige Nllj-Wertstoffldsung Uberfihrt wird. Die sulfidhaltige -
Jdkalikarbonatlosung wird durch Gegenstrombehandlung mit HsO-Damp £
egeneriert und dem Kreislaufprozef wieder zugeflhrt. Die dabei ente
‘tehenden Briden werden einer Xondensation wunterzogen, das nicht-
ondensierte ,S5-C0,~Gemisch als Wertstoffgemisch abgezogen und das
ondensat, das die gesamten im beladenen Wasser enthaltenen golidsten
iwwganischen Bestandteile enthilt, teils als Rickflus, teils einer
hermischen oder mechanischen Trennstufe zur Gewinnung der organischen
iestandteile zugefinhrt.
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Titel der Erfindung: Verfahren zur Aufarbeitung von
schwefelwasserstoff- und ammoniakhaltigen Wassern

.Anwendungsgebiet der Erfindung: Die Erfindung betrifft

ein Verfahren zur Aufarbeitung von schwefelwasserstoff~
und ammoniakhaltigen'Wéssern, welche Kohlendioxid und
organische Bestandteile enthalten, vorzugsweise aus
zwangsweise anfallenden Produkten der thermischen Brenn-
stoffveredlung, . '

In der chemischen Industrie fallen haufig Ammoniak,
Schwefelwasserstoff, Kohlendioxid und organische Bestand-
teile enthaltende Abwisser und Kondensate an, die ein
starkes Umweltgift darstellen. Es ist deshalb &uBerst
wiinschenswert, diese Stoffe aus solchen Wissern in einer
Reinheit und in so hoher Konzentration abzutrennen, daB

sie fir andere chemische Verfahren verwendet werden

kénnen.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen:

‘Aus dor DE-0S 2 455 233 ist ein Verfahren zur Entfernung
- und Gewinnung von Ammoniak aus Abfallwasssr bekannt,
~Hierbei wird die Alkalit&ét des Abfallwassers durch Zuga~

be von Naztriumhydroxid so weit erhéht, daB das Ammoniak
im wesentlichen vollstdndig als geléstes Gas im Abfall=

wasser vorliegt. AnschlieBend wird das Ammoniak mit

Hilfe von im Kreislauf gefahrener Luft ausgetrieben und °
nachfolgand durch Gegenstromkontakt mit einer verdﬁnh«
ten. crganischen S&ure zu einer verwartbaren Ammoniak=-
salzldosung aufgearbeitet. Dieses Verfahren hat den Nach=
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}eil, daB das vom Ammoniak befreite Abwasser stark alka-
lisch ist und nachfolgend. in einer weiteren Verfahreng=
stufe aufbereitet werden muB. '

Aus der DE-OS 2330 888 ist ein Verfahren zur Entfernung
gasférmiger Verunreinigungen aus Wasser bekannt. Hierbei
werden die gasfdrmigen Verunreinigungen Ammoniak,
Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid durch Einblasen von
Dampf aus dem Wasser gemeinsam entfernt und anschlieBend
durch geeignete Lésungémiftel gemeinsam bzw, auch selek-
tiv zurltckgewonnen. Diesés Verfahren hat den Nachteil,
daB flr die Rlckgewinnung der in den Ldsungsmitteln ab=-
sorbierten Gasen ein hoher Aufwand erforderlich ist,

Ziel der Erfindung ist es, ammoniak- und schwefelwasser~
stoffhaltige Abwdsser und Kondensate, welche Kohlendi~
oxid und organische Bestandteile enthalten, bei geringenm
apparativen Aufwand zu reinigen und die darin enthaltenen
Wertstoffe weiterverarbeitungsfihig zu gewinnen,

Darlegung des Wesens der Erfindungs

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren
zur Aufarbeltung von Ammoniak-, Schwefelwzsserstoff-,
Kohlendioxid und organische Bestandteile enthaltends
Wasser zu entwickeln, bei dem das Ammoniak sowie der -
Schwefelwasserstoff frei von organischen Bestandteilen
nahezu vollsténdig als weiterverarbeitbare Wertstoffe
gewonnen werden kdnnen. Die Aufgabe wird erfindungsgemiB
dadurch geldst, daB ein Ammoniak und Schwefelwasserstoff
enthaltendss Wasser zur chemischen Freisetzung des
Ammoniak mit konzentrierter Alkalikarbonatldsung ver- -
mischt wird, die zuvor auf 298 K gekiihlt im Gegenstrom
aus dem Ammoniak-Desorptionsgas-Gemisch Schwefeclwasser-
stoff, Kohlendioxid und geléste organischs Bestandteils
entfernt hat. Der DesorptionsprozeB zur Entfernung des
Anmoniak aus dem Wasser erfolgt bei 310 -~ 340 K. Das
Desorptionsgas wird ih Gegenstrom zu dem Gemisch aus
Wasser und Alkalikarbonatlésung gefihrt,

. Die beladene Alkali&arbaﬁatlbgdng_wird nachfolgend mit
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;Wasserdampf regeneriert. Die regsnerierte Alkalikarbonat-
l6sung wird zur Einstellung der Desorptionstemperatur
verwendet, dabei abgekilhlt und nachfolgend rezyklisiert,
Die dabei entstehenden Briden werden einer Kondensation
unterworfen, wobei nichtkondensierter Schwefelwasser=
stoff und Kohlendioxid als Wertstoffgemisch abgefihrt
werden. Das Kondensat, das die gesamte im Ausgangswasser

* enthaltehe Menge an geléstéh oréaniséhen‘Bestandteilen
enthélf, wird teils als RilckfluB verwendet, teils in be=
kannter Weise, z.B. durch destillation. aufgearbeitet,
Das vom Desorptionsgas desorbierte Ammoniak wird im

_ =Gegenstrom mit Wasser behandelt, wobei das Desorptions=-
©gas regeneriert wird und eine verwertungsfahige wéBrige
Ammoniaklésung entsteht. Das Desorptionsgas wird danach
rezyklisiert. Als Desorptionsgas verwendet man vorteil-
hafterweise Schwelgas, das in den betroffenen Industrie-
zweigen anfallt.

Zur Erreichung einer hohen Konzentration an Ammoniak in
dor wiBrigen Ammoniaklésung muB das beladene Wasser einen
relativ hohen Ammoniakgehalt ausweisen. Dieser Ammoniak=~
gehalt kann in Abhédngigkeit von der Konzentration der
Kaliumkarbonatlésung unterschiedlich hoch sein.,

'Als beladenes Wasser kénnen alle bei der Erddlverarbei-
tung und Kohleveredlung anfallenden Abwasser und Konden-
sate eingesetzt werden,

'Mit steigendem Gehalt. an NHy im beladenen Wasser kénnen
bessers Qualitidten der wafBrigen NHB-Lﬁsung erzielt werdene.
Deshalb macht sich in den meisten Fallen eine Aufkonzen=
tration der anfallenden Wasser und Kondensate erforderlich,

Die Vorteile des erfindungsgemafien Verfahrens liegen in
der umweltgerechten Abtrennung der Inhaltsstoffe vonm
Wasser und in der Gewinnung des Inhaltsstoffes Ammonialk
in Form einer weiterverarheitungsfahigen wiBrigen
Ammoniaklésung mit mehr als 20 % Ammoniak, die frei von
Schwefelsulfid und organischen Bestandteilen ist, und des
Inhaltsstoffes Schwefelwasserstoff in Form eines gas=

. férmigen Schwefeolwasserstoff-Kohlendicxid=Gemischas mit
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Uber 50 % Schwefelwasserstoff, das ebenfalls frei von
organischen Bestandteilen ist und in einem Clausofen zur
Schwefelgewinnung eingesetzt werden kann. Dis Rickge=
winnung der Wertstoffe erfolgt nahezu vollstandig aus
dem Wasser. Der energetische und apparative Aufwand

ist im Vergleich zu anderen bekannten Verfahren gering.

Die Erfindung wird am nachfolgenden Beispiel erléutert,

Beispiel

Das Kondensat einer Schwslerei enthalt 4175 g pro Liter
Schwefelwasserstoff, 155 g pro Liter Ammoniak, 58 g pro
Liter Kohlendioxid und 5 g pro Liter organische Bestand=
teile, die im Wasser geldst sind. Dieses Kondensat ge-
langt in die Desorptionskolonne 1. Hier wird es mit einer
konzentrierten Kaliumkarbonatlosung (75 g/100 g HéO), die
der Desorptionskolonne 1 mit einer Temperatur von 298 °k
zugefihrt wird, vermischt. Die Kaliumkarbonatlésung
reagieft mit dem im Kondensat enthaltenem Schwefelwassere
stoff und Kohlendioxid zu Kaliumhydrogenkarbonat, wodurch
sich die Alkalitat dieser Lésung erhéht und das Ammoniak
fast vollstindig als geléstes Gas vorliegt. Die Tempera=
tur in derADesorptionskolonne 1 betragt 333 K, Vom Sumpf
der Desorptionskolonne 1 wird dem Kaliumkarbonatlosung=
Kondensat~Gemisch ein Schwelgas als Desorptionsgas ent=
gegengefiihrt, Das Schwelgas desorbiert das Ammoniak aus
dem Flissigkeitsgemisch und wird im oberen Teil der Ko=
lonne durch gekihlte Kaliumkarbonatldésung von restlichen
Kohlendioxid, Schwefelwasserstoff und organischgn Bestand=~
‘teilen befreit. Das Ammoniak~Schwelgas=Gemisch verlalt

.die Desorptionskolonne 1 am oberen Teil und tritt in den
unteren Teil der nachfolgenden Kolonne 3 ein. In ihr

wird das Ammoniak mit Hilfe von im oberen Teil der

Kolonne 3 zugegebenem Wasser aus dem Schwelgas-Ammoniake-
Gemisch ausgewaschen und dadurch als Ammoniakwasser mit
ginem Ammoniakgehalt .von 21 % géwonnen,

Das von Ammoniak befreite und .dadurch regenerierte Schwel=

gas verlaBt dis Kolonne 3 im oberen Teil und wird mit
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Hilfe eines Gebléees‘4 zurlck zur Desorptionskolonne 1
gefnrdert,rDle in der Desorptlonskolonne 1 entstehende
sulfldhaltlge Kallumkarbonatlosung wird nach Erwdrmung

im Warmeubertrager 5 in den oberen Teil der Kolonne 6
geférdert, Hier wird durch Gegenstrombehandlung mit
Wasserdampf der Schwefelwasserstoff, das Kohlendioxid,
Restammoniak sowie die geléstén organischen Bestandteile
‘aus’ der Kaiiumkarbonatlésung entfernt. Die sich dabei
bildenden Briiden werden einer Kondensation im Konden=
sator 8 unterzogen und das dabei nicht kondensierte
Gemisch aus Schwefelwasserstoff und Kohlendioxid wird

als Wertstoffgemlsch abgezogen. Der Schwefelwasserstoff—
gehalt dieses Wertstoffgemisches bstriagt 52 %. Das dabei
entstandene Kondensat enthalt hauptsidchlich alle inm

- Ausgangskondensat vorhandenen geldsten organischen Be=
standteile und wird zur Erhﬁhung der Trennwirkung der
Kolonne 6 sowie zur Einstellung der Konzentration der
Kaliumkarbonatlésung als RiickfluB in die Kolonne 6 zurlick=-
gegeben und die dariiber hinaus vorhandene Menge zur Rick=
gewinnung der organischen Bestandteile einer geeigneten
Destillationsstufe zugeflhrt., Die durch dle Behandlung
mit Wasserdampf regenerisrte Alkalikarbonatldsung ver-
1Bt die Kolonne 6 im unteren Teil und tbertragt ihre
Warme im Warmelbertrager 5 auf die beladene Kaliumkarbo-
natldésung, erwdrmt danach den Inhalt der Desorptions-~
kolonne 1 und wird nachfolgend in einemn Kihler 2 auf
298 K abgekihlt, wodurch die Reinigungswirkung“auf das
der Desorptionskolonne 1 entweichende'Schwelgas Ammoniak~
Gemisch verbesqert wird. Die Kaliumkarbonatldsung wird
standig im Kreislauf gefaehren, Als Varfahrensprodukte
gewinnt man aus dem Ausgangskondensat eine wiBrige
mindestens 20 %ige Ammoniakld ang, die weiterverarbei=~ -

. tungsfihig ist sowie ein clausefenfihiges Schwefelwasser="
stoff-Kohlendiox id=Gemisch. Die organischen Bestandteile
kénnen durch einfache Destillation vom verbleibenden
}Wéséer abgetrennt werden. Die Ammoniakausbeute betrug

92 %. '
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Erfindungsanspruch

1. Verfahren. zur Aufarbeitung von ammoniak=- und schwefel-

2¢

wasserstoffhaltigen Wassern, die auBerdem noch Kohlen-
dioxid und geléste organische Bestandteils enthalten,
bei dem das Ammoniak chemisch freigesetzt, mit einenm
Dasorptlonsgas aus dem Kondensat desorbiert wird und

- danach durch eine Absorption zu einer Wertstofflosung

unter Regenerierung und Rezyklisierung des Desorptions=~
gases aufgearbeitet wird, gekennzeichnet dadurch, dab
die chemische Freisetzung des Ammoniak aus dem Konden-
sat mit einer im Kreislauf gefahrenen konzentrierten
Alkalikarbonatlésung erfolgt, die zuerst als geklhlte
Alkallkarbonatlosung im Gegenstrom das Desorptionsgas=
AmmonlaknGemlach von Schwefelwasserstoff, Kohlsndioxid
und geldésten organischen Bestandteilen reinigt mit dem
beladenen Wasser verm;scht wird, aus diesem ebenfalls
Schwefelwasserstoff, Kohlendioxid und organische Be=-
standteile 1lést, nachfolgend mit Wasserdampf im Gegen=
strom regeneriert und danach rezyklisiert wird, die
Desorption bei 310 - 340 K sowis die nachfolgende Ab-
sorption des Ammoniak mit reinem Wasser zu einer
wabrigen Ammoniakwertstofflésung durchgefihrt wird,
die bei der Regeneration der,Alkalikarboﬁatldshng
entstehenden Briden einer Kondensation unterworfen
werden, die dabei nicht kondensierten Schwefelwasser=
stoff~ und Kohlendioxidbestandteile als Wertstoffge-
misch abgefilhrt sowie das Kondensat, das die gesamten
im beladenen Wasser enthaltenen organischen Bestand-
teile enthalt, z,T. als RickfluR verwendet zum anderen
Teil in bekannter Weise aufgearbeitet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch,
daB als Alkalikarbonatldsung eine Kallumkarbon
lésung. verwendet wird.

Hierzu 1Seits ?a'ﬂhﬁwnqen
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